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1 INLEIDING 
Met brief nr . 0587 van het RIKILT dd. 1988-02-16 werden de resultaten 
verzonden van de "'proefronde"' bepaling van lebweibestanddelen met be-:-
hulp van reversed phase hogepresta tievloeistofchromatografie (RP HPLC). 
Uit dat onderzoek bleek dat alle deelnemende laboratoria in staat 
moesten worden geacht lebweibestanddelen in melkpoeders te kunnen be-
palen met behulp van RP HPLC. Daarom werd besloten een tweede interla-
boratoriumonderzoek te houden ter vaststelling van de precisie (her-
haalbaarheid en reproduceerbaarheid) van de methode . 
2 PROEFPLAN EN ~lliTHODE VAN ONDERZOEK 
Zowel door het NIZO als door het RIKILT werden vijf monsters bereid. 
De monsters werden als blinde duplo's aan de deelnemende laboratoria 
aangeboden. De hoeveelheid monstermateriaal was juist voldoende voor 
het uitvoeren van één volledige bepaling van het gehalte aan lebwei-
bestanddelen met behulp van reversed phase hogeprestatievloeistof-
chromatografie. Om de onafhankelijkheid van de analyses te waarborgen 
\~erden de monsters voor ieder laboratorium afzonderlijk willekeurig 
genummerd van 1 tot en met 20 . Aan de deelnemers werd verzocht de 
monsters in enkelvoud te analyseren, strikt volgens het meegezonden 
voorschrift van Olieman "'Bepaling van leb\oTei met RP HPLC"', versie 1.1 
dd . 23-2-1988 (zie ook brief RIKILT nr. 1590 dd. 1988-04-21). 
3 DEELNEHERS 
In alfabetische volgorde, niet overeenkomend met het laboratorium-
volgordenummer: 
- Alpuro Uddel 
- CC Friesland Leeuwarden 
- COZ Leusden 
- Denkavit Voorthuizen 
- DMV Campina Veghel 
- Lab. Hin . Fin. Amsterdam 
- Navobi Elspeet 
- NIZO Ede 
- RIKILT Wageningen 
- Schils Sittard 
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In bovenstaande lijst is uw laboratoriumnummer aangegeven. 
4 ANALYSEHATERTAAL 
4 . 1 Monsters bereid door het RIKILT 
- De gebruikte magere melkpoeder (M) was van Nederlands fabrikaat en 
van extra-kwaliteit. 
- De karnemelkpoeder (K) was eveneens van Nederlands fabrikaat . 
- De weipoeder was beschikbaar gesteld door het COZ te Leusden. Uoor 
het COZ werd aan het standaardmonster Ni-0 5% van dit weipoeder 
toegevoegd en daarna het gehalte aan weipoede r bepaald met be hulp 
van RP HPLC ten opzichte van de standaard Ni-4,6 . Het verkregen 
resultaat was 5,5% weipoeder, zodat theoretisch in de mengsels met 
RP HPLC 1,1 maal zoveel weibestanddelen moet worde n gevonden als in 
de praktijk is gebruikt . 
De mengsels werden bereid door bekende hoeveelheden me lkpoeder en 
bekende hoeveelheden weipoeder op te lossen in water en deze oplos-
singen ve rvolgens te vriesdrogen. Hierna \~erden de monsters in een 
mortier fijn gemaakt . 
4.2 Monsters bereid door het NIZO 
- Karnemelkpoeder (A) werd op NIZO be reid uit ondermelk door verzuring 
met een A zuursel (20°C, 20 uur). Het produkt werd vervolgens ge-
vriesdroogd . 
- Karnemelkpoeder (S) we rd op NIZO bereid uit ondermelk door verzuring 
(20°C, 20 uur) met een zuursel afkomstig uit Schotland (Dr. Davies, 
West of Scatland Agricultural College). Het produkt we rd vervolgens 
gevriesdroogd. Dit zuursel geeft aanleiding tot de vorming van 
'pseudo- GMP '. Deze component is zeer nauw verwant met GMP (het eind-
standige aminozuur methionine ontbreekt) en elueert dien overeenkom-
stig zeer in de nabijheid van de GMP-piek. Ook karnemelkpoeder (A) 
bevat de ze component, zij het in geringere mate . 
-Wei was afkomstig van NIZO (reguli e re kaasproduktie). 
Mengsels van karnemelk (A) respectievelijk (S) met wei werden be reid 
door deze in de juiste verhoudingen (m/m) te mengen met wei, nadat de 
droge stof gehaltes waren be paald . Ve rvolgens werden deze mengsels 
gevriesdroogd . 
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Alle gevriesdroogde produkten werden met een mortier fijn gemaakt. 
In onderstaande tabel is aangegeven hoe de door u ontvangen monsters 
waren gecodeerd . 
Nonster Codenummer 
H melkpoeder (H) en 
H + 0,75: melkpoeder (H) + 0,75% weipoeder en 
H + 1,25: melkpoeder (H) + 1,25% weipoeder en 
K karnemelkpoeder (K) en 
K + 2 , 5 karnemelkpoeder (K) + 2,5% weipoeder en 
A karnemelkpoeder (A) en 
A + 1,5 karneme lkpoeder (A) + 1, 5% ~.,eipoeder en 
s karnemelkpoeder (S) en 
s + 1,5 karnemelkpoeder (S) + 1,5% weipoeder en 
s + 3,0 karnemelkpoeder ( S) + 3,0% weipoeder en 
5 RESULTATEN 
Alle resultaten van de deelnemende laboratoria zijn gecontroleerd me t 
betrekking tot de retentietijden van de pieken van de monsters in re-
latie tot die van he t standaardmonster, waarbij zo nodig ook gecorri-
geerd werd voor drift in de retentietijd van GHP van het standaard-
monster (deze controle was voor êin lab niet mogelijk door he t ontbre-
ken van retentietijden). In tabel 1 vindt u de resultaten . 
In tabel 2 zijn de vals-positieve resultaten (~ 1%) wee rgegeven. Het 
aantal vals-positieve resultaten is onaanvaardbaar hoog . Een verkla-
ring \Wrd t onder "6 Opmerkingen en conclusies" gegeven. 
De vals- negatieve resultaten staan vermeld i n tabel 3 . In afwijking 
van het voorschrift is ten behoeve van het onderzoek een vals-negatief 
resultaat op een niveau van 0% vastgeste ld. In de praktijk zou dus 
voor het monster N+O, 75 een negatief resultaat (ant\word < 1%) '"orden 
verkregen. 
De resultaten van de monsters S+1,5 en S+3 zijn niet in deze tabel 
opgenomen, omdat de scheiding tussen de GNP-piek en de ' pseudo-GMP' 
piek bij deze piekverhoudingen onvoldoende is . Enkele lab's hebben 
hie r een positief resultaat verkregen, maar in feite hebben zij 
' pseudo-GHP ' bepaald, zoals bleek uit hun chromatogrammen . Er werden 
gehaltes van meer dan 10% wei gevonden ( zie tabel 1) . 
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Tabel 4 bevat de resultaten voor de herhaalbaarheid en de reprodu-
ceerbaarheid, nadat de vals-negatieve uitkomsten waren verwijderd 
(dit is eigenlijk niet geoorloofd, maar het te grote aantal vals-nega-
tieve resultaten zou het resultaat te zeer vertekenen). De bijbeho-
rende statistische verwerking vindt u in de bijlage. 
6 OPNERKINGEN EN CONCLUSIES 
Het grote aantal vals-positieve en vals- negatieve uitslagen werd 
veroorzaakt door: 
1 . Het toepassen van een te steile gradiënt, waardoor de resolutie 
tussen de pieken afneemt. Dit geeft aanleiding tot vals- positieve 
resultaten , met name bij de karnemelkpoeders (A) en (S), omdat de piek 
van het 'pseudo- GNP' voor ' GNP ' wordt aangez i en . 
2 . Onvoldoende herhaalbaarheid van de retentietijd van GMP, hetgeen 
leidt tot vals-negatieve resultaten. De meest voorkomende oorzaak is 
ongetwijfeld het onvoldoend ontgast zijn van het eluens. Met name 
pompsystemen die gebruik maken van gradiëntvorming aan de lage druk-
zijde van het systeem , zijn bijzonder gevoelig voor de aanwezigheid 
van teveel lucht in het eluens. Ook de kwaliteit van het gradiëntpomp-
systeem kan een rol spelen , maar in veel gevallen zal sprake zijn van 
niet goed werkende in- en uitlaatkleppen (verooraakt door vervuiling 
en/of slijtage) en lekkende pompseals. Ook lekkage in andere delen van 
het systeem, zoals de injector kunnen verantwoordelijk zijn voor te 
grote schommelingen in de retentietijd van GMP . 
N. B. De resolutie tussen 'pseudo-m1P' en GMP is met de Protein Plus 
kolom (DuPont) groter dan die verkregen wordt met de Beekman kolom. De 
tolerantie in de retentietijden mag bij de Protein Plus kolom groter 
zijn (0,2 min) . Dit leidt vermoedelijk tot betere resultaten . 
Conclusie : De methode kan niet worden gevalideerd. Een herhaling van 
het ringonderzoek is noodzakelijk, waarbij de deelnemers zoveel moge-
l ijk gebruik zouden moeten maken van de Protein Plus kolom . 
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Tabel 1. 
Lab M 
1 0,4 0 
2 0 0 
3 0 0 
4 0 0 
5 0 0 
6 0 0 
7 0 0 
8 0 0 
9 0 0 
10 0 0 
11 0 0 
12 0 0 
Gemiddelde 
Lab 
1 
2 
3 
4 
5 
6 
7 
8 
9 
10 
11 
12 
A 
1,5 0 
0 0 
0 0 
1 ,4 0 
0 0 
0 0 
0 0 
2 , 49 2 
0 0 
0 0 
0 0 
1,96 0 
Gemiddelde 
lebwei.5 
N+O, 7 5 
0,7 1,1 
0 0 
0 1,55 
0,6 0,6 
0 0 
0,84 0,9 
0,86 0,93 
0,89 0,86 
0 0,44 
0,73 0 
0,7 0,7 
0,78 0,8 
0,58 
A+1,5 
2,4 
0 
3 ,31 
1,3 
1,81 
0 
0 
3,11 
0 
0 
1,58 
1,39 
1,6 
0 
0 
0 
0 
0 
0 
2,37 
0 
0 
1,48 
2,35 
0,95 
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~H-1,25 
0 0 
1,3 1,26 
1,97 1,96 
1,1 1,0 
1,03 1,45 
1,38 1,24 
1 '07 1' 14 
1,34 1,43 
0 1,19 
1,32 0 
1,14 1,31 
1,39 1,42 
0 
0 
0 
12 
0 
0 
0 
0 
0 
0 
0 
0 
1,10 
s 
0 
0 
0 
12 '8 
0 
0 
0 
0 
0 
0 
0 
0 
K 
2,0 0 
0 0 
0 0 
0 0 
0 0 
0 0 
0 0 
0,84 0 
0 0 
0 0 
0 0 
1' 11 0 
0 
0 
0 
S+1,5 
0 
0 
0 
K+2,5 
3,1 4,4 
2 , 92 3,05 
0 3 ,95 
2,8 2,2 
0 3,05 
3,28 3,43 
2, 73 2 ,2 
3,9 3,53 
0 3,31 
2,97 0 
2 , 23 2,14 
2,72 2, 78 
2,53 
S+3 
0 0 
0 0 
0 0 
13 
0 
0 
0 
12,6 
0 
0 12,2 
0 0 
14 '6 
x 
0 
0 
11' 5 
0 
0 
0 
0 
0 
0 
0 
0 0 
0 0 
13' 94 11 '45 
0 0 
0 0 
0 0 
11' 7 0 
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Tabel 2. 
Lab N K A s 
- ---
1 
* * 
2 
3 
4 
* ** 
5 
6 
7 
8 
** 
9 * 
10 
11 
12 
* * 
Totaal 0 2 6 2 
* 
1x vals-positief (>1%) 
2x vals- positief (>1%) 
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Tabel 3. 
H+O, 75 
** 
* 
** 
* 
* 
7 
* 
** 
N-1-1,25 K+2,5 A+1,5 
** 
** 
* * 
* 
* * 
** 
** 
* * ** 
* * ** 
4 4 13 
1x vals-negatief (0%) 
2x vals-negatief (0%) 
Totaal 
4 
4 
3 
4 
4 
2 
2 
2 
6 
5 
0 
2 
38 
Tabel 4. (excl . vals- negatieven en uitbijters volgens Cochran en/of 
Dixon) 
H-1-0!75 H+l, 25 K+2,5 A+l,S 
Gemiddelde 0,76 1,32 3,04 2,06 
Herhaalbaarheid (% wei, m/m) 0,08 0,33 1,12 1,46 
Reproduceerbaarheld (% wei, m/m) 0,41 0,75 1,76 2,00 
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1 ME LH P 0 EDER+ 0.75X WE I P. 
7 
8 
6 
12 
11 
4 
10 
9 
2 
5 
-2 -1 
! 
! 
1 2 
RP-HPLC Rennet Wh ey Determination 
mel kpoeder + 0 .75% weip. 
La b nr Results Mean Di·fference 
1 0.70 1. 10 0.900 0.400 
3 1. 55 1.550 0.000 
4 0.60 0.60 0.600 0.000 
6 0.84 0.90 0.870 0.060 
7 0.86 o. 9::::. 0 . 895 0.07 0 
8 0.89 0 . 86 0.875 0. o:::::o 
9 0.44 0.440 0.000 
10 0 .73 0 .730 0.000 
1 1 0 .70 0. 70 0.700 0 . 000 
12 0. 78 0.80 0.790 0.020 
Resul ts of repeatability /reproducibi lity cal c ulat ions 
MEAN of the results of 10 labs : <). 822 
REPEPITAB I L I TY 0. 3 11 F\E F' RODUC I BIL I TY 0.697 
SD rep . 0. 110 SD repr. o. 2LJ·7 SD betw . labs 0.221 
cv rep . 13.392% cv rep t- . 29.984% cv betw. labs 26.827 
~ 
Tests Tab. val ues : 5'ï. 1% Test value Lab nr Remarks 
Cochr a n 0.727 0.838 0 .. 942 1 Out.l i e1~ 
Di :·:on 0.569 0 .680 0 . 348 9 NO OUTLIER 
0.684 3 Outlier 
- ~ ~ . . - ....... - - - -· .. 0 
' 
RP-HPLC Rennet Whey Determination 
melkpoeder + 0 . 75% weip. 
Lab nr Results Mean Difference 
4 0.60 0.60 0.600 0.000 
6 0.84 0 . 90 0.870 0.060 
7 0.86 0.93 0.895 0.070 
8 0.89 0 . 86 0.875 0.030 
9 0.44 0.440 0.000 
10 0.73 0.730 0.000 
1 1 0.70 0.70 0.700 0.000 
1 ~I 
..::.. 0.78 0.80 0 . 790 0.020 
Results of repeatability /reproducibi li ty calculations 
MEAN of the results of 8 labs : 0. 759 
REPEATABILITY 0.081 REPRODUCI BILITY 0.410 
SD rep. 0.029 SD rept-. 0.145 SD betw. labs o. 142 
cv rep. 3.764% cv repr. 19.078% cv betvJ. 1 abs 18.703 
% 
Tests Tab. values: 5% 1% Test value Lab nl~ 1::;:ema1~ks 
Cochran 0.781 0.883 0.500 7 NO OUTLIER 
Di:·:on 0.628 0.740 0.368 9 NO OUTLIER 
0.068 7 NO DUTLI ER 
G~aph of the ~e sults and lah-Means t with indication of the Mean of the ~esults (each ho~izontal line ~ep~esents lab Mean +/- 2 * standa~d deuiation) 
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Histog~aM showing the dist~ihution of lah-Means, with fitted no~Mal dist~ihution ( the shaded a~eas coMp~ise 5X of the total a~ea ) 
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RP- HPLC Rennet Whev Determination 
I melkpoeder + 1,25% weip.l 
F\esults 1'1ean Difference 
1 0.00 0.00 0.000 0.000 
2 l. 30 1 . 26 1. 280 0.040 
~5 1 . 97 1 . 96 1. 965 0.010 
4 1. 10 1. 00 1. 0 5 0 0. 100 
t::" 
, J 1 . o::::. 1 45 1. 240 0.420 
6 1 38 1. 24 1 . 310 0. 140 
7 1. 07 1. 14 1. 105 0.070 
8 1. 34 1 • LJ.3 1 . 385 0.090 
9 o.oo 1. 19 0.595 1. 190 
10 1. 32 0.00 0.660 1. 320 
11 1. 14 i. 3 1 1. """'" LL..J 0. 17 0 
12 1. 39 1. 42 1 . 405 0 . 030 
~esults of repeatabili ty /reproducibility calculations 
MEAN of the results of 12 labs : 1 . 1 02 
REF'EATABIL.ITY 1.066 REPRODUCIBILITY 1. 590 
so l~ ep. 0.-:::.:77 SD t- epr. 0.562 SD beb"'. labs 0 . 417 
cv t-ep . 34.210% cv repr . 51.030% cv betw. 1 abs 37.865 
Tests Tab. values: 5ï. 1ï. Test value Lab nr Re mar·ks 
c ( .lran 0.541 0.653 0.511 10 NO OUTL I ER 
Di:·:on 0.479 0.57 9 0.423 1 1\10 OUTLIER 
0 . 409 3 NO OUTLIER 
G~aph of the ~esults and lab-Means t with indication of the Mean of the ~esults (each ho~izontal line ~ep~esent.s lab Mean +/- 2 * standa~d deviation) 
---------~------~-----------~------------------------------------------------- - -Lab n~ 
3 
12 
8 
6 
2 
5 
11 
7 
4 
10 
9 
1 
-2 
i t 
i -T 
~ 
i-t 
I' I 
: 1 
'I I 
:1 
T 
-7.-
I melkpoeder + 1 , 2 5% weip.j 
i 
Histog~aM showing the dist~ibution of lab-Means, with fitted no~Mal dist~ibution ( the shaded a~eas coMp~ise 5X of the total a~ea ) 
6 
5 
4 
3 
2 
1 
0 
....... 
.... 
..--··· 
-f 
I melkpoeder + 1 , 2 5% weip.j 
RP- HPLC Rennet Whey Determination 
melkpoeder + 1.25% weip. 
Lab nr Results Mean Di ·Herence 
2 1 . 30 1. 26 1.280 0.040 
' ·-· 1. 97 1. 96 1.965 0.010 
4 1. 10 1 . 00 1.050 0. 100 
5 1. 03 1. 4·5 1. 240 0 . 4·20 
6 1. 38 1. 24 1.310 0. 140 
7 1" 07 1. 14 1. 105 0.070 
8 1. ~\ 4 1. 43 1 .385 0.090 
9 1. 19 1. 190 0. 0(H) 
10 1. 32 1.320 0.000 
11 1. 14 1. 31 1.225 0. 170 
12 1. 39 1. 42 1.405 0.030 
Results of repeatability /reprod ucibility calculations 
MEAN of the results of 11 l a b s : 1.322 
F\EPEATAB IL I TV 0 . 3:3A REF'RODUCIBILITY 0. 74·5 
SD 1~ep . o. 118 SD repr. 0.264 SD betw. l abs 0. T56 
cv rep. 8 . 924% cv repr. 19. 9:3A% cv betw. l abs 17.825 
ï. 
Tes t s Tab. val ues: 5'ï. 1ï. Test value Lab nr Re ma t- ks 
Cochran 0 . 638 0.754 0.704 5 Straggler 
Di:-: o n 0. 564 0.672 0.155 4 NO OUTLIER 
0.651 < 
·-· 
Str·agg l er 
G~aph of the ~esults and lah-Means 1 with indication of the Mean of the ~e sults (each ho~izontal line ~ep~esents lab Mean +1- 2 * standa~d deviation) 
--------------------------------------------------------------------------------Lab n~ 
3 Melkpoede~ + 1.25ï. weip. 
12 
8 
19 
6 
2 
5 
11 
9 
7 
4 1 
j I I 
, I 
.l 
i 
I I 
I 
1. 1.6 2 
Histog~aM showing the dist~ibution of lab-Means, with fitted no~Mal dist~ibution ( the shaded a~eas coMp~ise 5ï. of the total a~ea ) 
RP-HPLC Rennet Whey Determination 
karnemelkpoeder (k) 
Lab nr Results Mean Difference 
1 2.00 0.00 1. 000 2.000 
2 0.00 0.00 0.000 0.000 
3 0.00 0 .00 0.000 0.000 
4 0.00 0.00 0.000 0.000 
5 0.00 o.oo 0.000 0.000 
6 0.00 o.oo 0.000 0.000 
7 0.00 0.00 0.000 0.000 
8 0.84 0 . 00 0 . 420 0.840 
9 0.00 o.oo 0.000 0.000 
10 0.00 0.00 0 . 000 0.000 
1 1 0.00 0.00 0.000 0.000 
12 1. 1 1 0.00 0 . 555 1. 110 
Results of repeatabi lity /reproducibility calculations 
MEAN of t h e results of 12 labs : 0.165 
REPEATABILITY 1.407 REPRODUCIBIL ITY 1. 407 
SD rep. 0 .497 SD repr . 0.497 SD betw. labs 0.000 
cv rep. 302.216'ï. cv repr. 302.216'ï. cv betw. labs 0.000 
ï. 
Tests Tab. values: 5/. 1'ï. Test value Lab nr Remarks 
Cochran 0.541 0.653 0.674 1 Outlier 
rL .~o n 0.479 0.579 0 .000 11 NO OUTLIER 
0. 4-45 1 NO OUTLIER 
GN.ph of the t'esul ts and 1 ah-Means ~ wi th i ndi cation of the 11\ean of the t'esul ts 
(each hok'izontal line t'ept'esents lab 11\ean +/- 2 * st.andak'd deviation) 
~------------------------ ------------- ---- ------------------- -------------------
Lab nk' 
1 
12 
8 
2 
3 
4 
5 
6 
7 
9 
1~ 
11 
-4 -3 
I karnemelkpoeder (k) j 
Histogt'all\ showing the di stk'ihution of lab-Means, with fitted not'Mal distk'ihution 
( the shaded at'eas COMPk'ise Sï. of the total area ) 
1~ 
9 
8 1 
7 9 
6 7 
5 6 
4 
.l-
} . .. 
3 :-· ..... 
2 / 3 : \, ,• 
1 .... / 2 
~ 
I karnemelkpoeder (k) j 
RP--HPLC ~en net Whey Det er m, nat1on 
I karnemelkpoeder (k) 
L.. all n1~ F\esul ::.s t·1ean Di ffe rence 
r o 0. (l(l r) • uo 0. 000 o. 000 ~ 
:.::. o. 00 0. 00 0. 000 0. 000 
4 u. 00 0. 00 0. 000 0. 000 
~ 
,_) 0. 00 0. 00 0. 000 0 . 000 
6 0. 00 o. 00 0. 000 0. 000 
7 <) .. 00 0. 00 i) . 000 (i. 000 
8 0. 84 o. 00 o. 420 0. 840 
(~I u. 00 0 . 00 0 . 000 0. 000 
10 0 . 0 0 0. 0 0 0. 000 0. 000 
:l :i 1). 0 0 0. 00 0. 000 0. 000 
1 ".-' 1 1 1 o. 00 o. t=' C"l::" 1 1 10 . ,_},_),_} . 
Resul t s of repeatab1litv /reproduc i b il ity calculati ons 
r-·IEf:l l-! Dt tr,e n~su lt.s o f 11 lë1bs : 0.089 
REPRODUCIB I LITY 0 . 839 
SD r·eo. 0 .297 SD repr. 0.297 SD betw . 1 a b s 0 . (H)( 
C\.! I'"E'P. :~; ~.5 4- • 8 2 7 ï. CV betw. 1 abs 0.00 0 
ï. 
1t:st-:=; Tab . values : 5ï. 1'ï. Test value Lab nr Rernarks 
Cochran 0 . ~i70 0.684 12 Stt- aggler 
Di :-:Oiî 0.502 0. 605 0.000 1 1 1\10 OUTLIER 
0. 2L~3 12 1\10 OUTL IER 
Histog~aM showing the distfibution of lab-Means 1 with fitted no~Mal distfibution ( the shaded a~eas coMp~ise Sx of the total a~ea ) 
--------------------------------------------------------------------------------
~ ::.c c..l. L ~ . 1. I karnemelkpoeder (k) I 
G~ap}l of the ~esul ts and lab-Means { wi th indication of the Mean of the l"esul ts (each ho~izontal line l"ep~esents lab Mean +/- 2 * standa~d deviation) 
--------------------------------------------------------------------------------Lab n~ 
12 
8 
2 ~: 
3 ~ 
4 ~ 
5 ~ 6 .·, .. ' . ~ ,. 
? ~ 
9 ! 
1~ ~ 
11 ~ 
-3 
E ?C-tÀ . LoJ.:, i I karnemelkpoeder (k) I 
karnemelkpoeder (k) + 2 ,5% weip. 
F-.:esul ts l'lea n 
1 
' 
10 4 40 ' 750 - . u ·-· " 
~~ ~. 92 -:~· 05 ~, 985 .L . 
-
. .L 
" 
. ..,:. ( ) 
-
. 
( -H) :~;. 95 1 975 
-
. 
4 2u 80 ~l 20 ~. 500 ...:.:. .. .L . 
~; o. 00 < 
·-· 
. 05 1 . c=r-,c ...J . .::....J 
6 :-:~ 28 ' 4 -:~ -=~ 355 - . ·-' .. ·-·' ·-·" 
7 " La T.!. 2 . 20 2 
" 
465 
8 3 . 9( -
-
) 3 . 5:3 
' ·-'u 
7 15 
9 0 . 00 < . _ ... ::::; 1 1 . 655 
10 " 97 0. (H -j 1 405 -"-u - . 
1 1 ,, .L . ' î ........ L· .. ) ·• .L :L Lj. ,, _.:_ n 185 
1'' 2 72 " 78 " 750 .L u .L 
" 
..::. . 
~esult s of r e peatability /reprodu cibility calcul ations 
ï. 
MEAN of the r esu lt s of 12 l a b s : :2 .529 
REPEATABILITY 3 .96 7 REF' F\ODUC I 8 I L I TY 3.967 
SD r ep. 1.402 S D 
55. Ll- ~:i8 i~ C'v' 
Tests Tab . va.l ues: 5~~ 
t~epr . 
,~ epr. 
1 "' / u 
1.402 
55 . 458/. 
Test va.l ue 
l. . 300 
0. 1 30 
' ._1 • 950 
0 . 600 
. .:.; .. 050 
0 u 1 50 
0 . 530 
c ) 
" 
:::: 70 
-;r ::::: 1o ._) . 
2 .. 97U 
0. 0 9 0 
0 .. 060 
SD beb-.J . 
C\J b e b·J. 
Lab m-
1 a bs 0.000 
labs 0.000 
Rema t~ ks 
----------- ----·--- - -------- ---------------------------------- ---------------
cL _hlr a n 0.541 0" 6!.53 0 u 3::::;1 < ·-· NO OUTL IER 
Di :-:on 0.479 0.579 0 . 018 10 1\10 OUTLIER 
0 . 01.6 1 NO OUTLIER 
---- --------- - ---------------- -------- - ------ -------------------------------
G~aph of the ~esults and lab-Means i with indication of the Mean of the ~esults (each ho~izontal line ~ep~esents lab Mean +/- 2 * standa~d deviation) 
~-------------------------------------------------------------------------------Lab n~ 
1 
8 
6 
2 
12 
4 
7 
11 
3 
9 
5 
10 
-4 
I I 
1 
I I 
4 
I I I 
... 
~i 
I karnemelkpoeder (k) + 2,5% weip. I 
Histog~aM showing the dist~ibution of lab-Means, with fitted no~Mal dist~ibution ( the shaded a~eas coMp~ise SX of the total a~ea ) 
--------------------------------------------------------------------------------4 
3 
2 
1 
0 
-3 
I karnemelkpoeder (k) + 2,5% weip. I 
7 9 
karnemelkpoeder (k) + 2.5% weip. 
Lab nr Results Mean Differenc:e 
1 < 
·-·. 
10 4 . 40 < 
·-·. 
750 1 . 300 
2 '"") ..:... 92 < 
·-·. 
05 '"") ..:... 985 0. 130 
< ~· 3. 95 ' ·-·. 950 0. 000 
4 2.80 2 . 20 '"") ..... 500 0. 600 
<= 3. 05 ., 050 o. 000 ,J 
·-·. 
6 ' ...... 28 < ·-· . 4 ";~ ·-· < ·-·. 
-,•t=t= 
... )...J...J 0. 150 
7 2. 73 2. 20 2. 465 o. 53(> 
8 3. 90 ' r::;'";" 3. 715 0. 370 ·-·. "j._:. 
9 -::· 
·-·. 
31 3 . 310 o. 000 
10 '"") ..... 97 2. 970 o . 000 
1 1 2. 23 r\ L. 14 2. 185 0. 090 
12 "') ..:... 72 '"") ..... 78 2. 750 o. 060 
Results of repeatability /reproduc:ibi lity calc:ulations 
MEAN of the results of 12 labs : 3 . (>35 
REF'EATABILITY 1. 1 ~~2 F~EF'F.:ODUC I BIL I TY 1.759 
SD r ep. 0. 397 SD r epr. 0.622 SD betw. labs 0 .479 
cv rep. 13 .075% cv replr. 2 0.492 % cv betvJ. 1 abs 15.77 8 
1: 
Tests Tab. va l Ltes ~ 5'ï. 1'ï. Test value Lab nr Re ma rk s 
Cochran 0. 680 0.794 0.671 1 NO OUTLI ER 
Di:·:on 0.608 0. 7 17 0 . 179 11 NO DUTLI ER 
0. 135 3 NO OUTLIER 
I 
l 
_j 
'"'(\tt" u1 Hl~ ''~)uu:, rtua lé\l>i"eans { w1 ut 1nct1cat1on of tlle Mean of tlle r'esul ts (each hor'izontal line r'epr'esents lab Mean +/- 2 * standara deviation) 
Lab nr 
3 kar'neMelkpoeder (k) + 2.5x weip. 
1 ----~--~------~-------
8 
6 
9 
5 
2 
10 
12 
4 
7 
11 
1 
l 
2 
I I 
3 4 5 6 
Histogr'aM showing the distributton of lab-Means, with fitted norMal distributton ( the shaded areas coMprise 5X of the total area ) 
--------------------------------------------------------------------------------5 
4 
3 
2 
1 
9 
karneMelkpoeder (k) + 2.5X weip. ~~, 
/ : '\ u . 
1Q 
2 i 6 
5! 8 
. 
'\ 3 •, 
6 
karnemelkpoeder (a) 
ï_ab nr- nesults l"lean 
1 1. 50 0.00 0 . 750 
2 0.00 0.0(1 0.000 
~· 
·-· 
o. 00 0.00 o. 000 
4 1. 40 0.00 0. 700 
t::' 
..J 0.00 0.00 0.000 
6 0 . 00 0.00 0"000 
7 0.00 0.00 0.000 
8 2.49 2.00 2.245 
f'y 0.00 0.00 0.000 
10 0.00 0.00 0.000 
:l 1 o. 00 0 . 00 0.000 
1 ':.\ ,_ 1 . 96 0.00 0.980 
~esults of repeatabil ity /repr-od ucibilitv calculations 
MEAN of the results of 12 labs : 0.390 
REF'EATABILITY 
SD t-ep. 
CV t~ ep . 
1.662 
0.588 
150.875% 
Tes·t.s Tab. V.:\lues: 5% 
( 
Cw~ l r-an 0.541 
" . 
\ 
Di :·:on 0.479 
F~EF'RODUC I BIL I TY 
SD t~ept-. 
CV t~epr-. 
'"":' 077 
..:_. ~- l .' 
0.805 
206.682% 
1'ï. Test value 
0.653 0. 46:.) 
0 . 579 0.000 
0.563 
Di ff er·ence 
1.500 
0.000 
0.000 
1. 400 
0.000 
0 . 000 
0.000 
0.490 
0.000 
0.000 
0.000 
1 .960 
SD bet. vJ. 1 abs 0.550 
CV bet~.>J. labs 141.260 
Lab nr Rem~.u· ~=: s 
12 1\10 OUTLIER 
11 NO OUTL IER 
ö\ 
0 Str· agg 1 m-
G~aph of the ~esults and lab-Means ~ with indication of the Mean of the ~esults (each ho~izontal line ~ep~esents lab Mean +/- 2 * standa~d deviation) 
-------------~------------------------------------------------------------------Lab n~ 
8 1 
12 
1 
4 
2 
3 
5 
6 
7 
9 
10 
11 
-4 -3 
I karnemelkpoeder (a) I 
Histog~aM showing the dist~ibution of lah-Means, with fitted no~Mal dist~ibution ( the shaded a~eas coMp~ise 5X of the total a~ea ) 
9 
8 
7 
6 
5 
4 
3 
2 
1 
0 
I karnemelkpoeder (a) I 
9 
7 
6 
karnemelkpoeder (a) + 1,5% weip. 
_ab nr Resul t·::; 
1 2 .. Lj. (l 1 60 " 000 0. 800 . ..:.. . ,., 
.a::. 0 .. 00 0. 00 0. 000 0 . (i(l(l 
.. ::. ~~ 31 0. OU 1 6~i5 ·-;:· 310 ·-·. . ·-· . 
4 1 . 30 0. 00 0 . 650 l. . ~:oo 
c:: 
,_) 1 . 81 0. 00 0 . 905 1 . 810 
6 o. 00 o. 00 t)"' 000 0. 000 
7 0. i) (i 0 . 00 0. 000 0. 000 
,-, -~· 1 1 ~. ~;7 ,, 740 0. 740 0 
·-· " ..::. .. Lu 
9 0. 00 0. 00 0. 000 0. 000 
1 ,-i u. 00 i). 00 0. 000 0. 000 ( 
1 58 1 48 1 53(> o. 100 . . . 
12 1 . :.:::9 .-, ..~::.... -:···=-,_;o,_J 1 . 870 o. 960 
~esults of repeatability /~eoroduc1bilitv calcu l ations 
MEAN of the results of 12 labs : 0 . 946 
REPEATABILITY 2.452 REPRODUC I BI I_ I TY 3 . 2"73 
SD n=Jp • 0. 86 7 SD r ·ep 1~. 1. 157 SD betw. labs 0 . 766 
CV rep. 91. 66T/. cv l~epr. 122 . 326ï. cv betw. 1 abs 80.999 
.~ 
Tests Tab. values : 5ï. 1ï. Tes·t val ue Lab n 1~ Rema.rks 
Cochran 0 .541 0.653 0. 60"7 3 Sb-aqgl er-
Di:-:on 0 . 479 0.579 0.000 10 NO OUTLIEii 
0.270 8 NO OUTL I ER 
G~aph of the ~e sult s and lab-Means ~ wi th indication of the Mean of tile ~esul ts (each ho~i zontal line ~ep~esents lab Mean +/- 2 * s tanda~d deviation) 
- ----------~-------------------- ----------------------------------- -------------Lab n~ 
8 
1 
12 
3 
11 
5 
4 
2 
6 
7 
9 
19 
I 
1 
I 
-5 -4 
I karnemelkpoeder (a) + 1 ,5 % weip.l 
Histog~aM showing the dist~ibution of lab-Means , with fitted no~Mal dist~ibution ( the shaded a~eas COMP~ise SX of the total a~ea ) 
--------------------------------------------------------------------------------6 
5 
4 
3 
2 
1 
9 -· 
-3 
10 
9 
? .. ..-: .....  
.·· : ~--, 
.~1 
./ 
.... / 2 4 
Hl·a. 
'• 
I karnemelkpoeder (a) + 1 ,5% weip.l 
5 
• -·.a... . -~..-- -· - -- --.t 
karnemelkpoeder (a) + 1.5% weip. 
Lab nr Resul ts Mean 
1 2.40 1. 60 2. 000 0.800 
3 3.31 3.310 0.000 
4 1. 30 1 . 300 0.000 
5 1. 81 1.810 0.000 
8 <' ._,. 1 1 2.37 2.740 0.740 
1 1 1. 58 1. 48 1. 530 o. 100 
12 1 .::::8 2.35 1. 870 0 .960 
Results of repeatability /reprod ucibility calculations 
MEAN of the result s o f 7 l a b s : 2 .064 
REPEATABILITY 1.456 REPRODUCI BI LI TY 2.000 
S D r·ep. 0. 515 SD repr . 0.707 SD betw. lab s 0.485 
CV rep. 2 4. 941% CV repr . 34 . 262% CV betw. l abs 23 . 49 1 
Test s Tab. values: 5% 1% Test va lue Lab nr Re mar ks 
0.906 0.968 0.435 12 NO OUTLIER 
Di:·: on 0.829 0.926 0. 114 4 NO OUTLI ER 
0.284 3 NO DUTLI ER 
\J& '(\fll Ul Uit' l't'!llU ~::! c\IIC\ lc\lnll~c\11~ { Wl Ul lnctlcauon Ot ttle Me an Of tile k"esul ts 
(each hok"izontal line k"epk"esents lab Mean +/- 2 * standak"d deviation) 
--------------------------------------------------------------------------------Lab nk" 
3 kak"neMelkpoedek" (a) + 1.5ï. weip, 
8 --~~~--~--~-----
1 
12 5 ! 
11 -r-
4 ! 
1. 2.8 3.8 
Histogk"aM showing the distk"ibution of lab-Means~ with fitted nok"Mal distk"ibution 
( the shaded ak"eas COMPk"ise 5ï. of the total ak"ea ) 
4 
3 
2 
1 
-.2 
kak"neMelkpoedek" (a) + 1.5ï. weip, 
..-=----., 
5 
t -- .. ---12 
_ .. 
--
-- 11 1 
1.8 .8 
karnemelkpoeder (s) 
Lab n1~ Resul t:::. Di fterencE! 
1 0 . 00 0 . (H) 0 . (',)(l 0 
" 
000 
2 ( ). 00 0. 00 c). 000 0 . 000 
~ 
-
(l . 00 0. (J( u . 000 0 . 000 
L[ 1 ,-, ()<) J.:? 80 1 " 400 0 . 800 J. 
- · 
. ..::... .. 
5 0 (ll -) 0. OU o. 000 0 000 . 
-
. 
6 (i .. 00 0 ( ->0 
-
0 . 000 0. 000 
7 0 . 00 0. OU 0 . 000 0. 000 
0 ,__, o. 00 <) . 00 0 . 000 0. 000 
9 0 . 00 0. 00 0 . 000 0. 000 
10 0. 00 0. 00 0 . -( 
-
>00 0 . 000 
l 1 0. 00 0. 00 0. OOI -) ( -) 000 
- -
. 
·I .-. {) ( -H) 0 00 0. 000 0 000 .l . .:: . 
-
. . 
~esults of repeatabili t y /reoroducibilitv c alculations 
MEAN of t he res u l ts of 12 labs ~ 1. 033 
REPEATABILI TY 0.462 f.:LT·· ~:ODUC I BIL I TY 10. 1 ~:;o 
SD rep. 0.163 SD l~eo t- . . ~· 
· - ' 11 
~:;131 SD t:Jetw. l abs ·-;:-. .... 578 
CV r e p. 15.803 % C".J repr. 34·6 .. 590% c t,; bet vJ. l abs :::::46 . T :;o 
Tests Tab. va lues: 5/: 1% Test Vët. l u e Re mark s 
0.541 1.000 4 Dutlier 
Di :-:on 0 .479 0.579 
1 . 000 4 Out lier· 
Graphof the results and lab-Means ~ with indication of the Mean of the results (each horizontal line represents lab Mean +/- 2 * standard deviation) · 
--------------------------------------------------------------------------------Lab nr 
4 
1 
2 
3 
5 
6 
7 
8 
9 
19 
11 
12 
I karnemelkpoeder (s) I 
I I 
1 
HistograM showing the distribution of lab-Means, with fitted norMal distribution ( the shaded areas coMprise 5X of the total area ) 
--------------------------------------------------------------------------------12 
11 
19 
9 
8 
7 
6 
5 
4 
3 
2 
1 
9 
M 4 M2 2 6 
I karnemelkpoeder (s) I 
karnemelkpoeder (s) + 1,5% weip. 
La.b n r F:esul ts t·1ean Dif +eren c e 
1 0.00 0.00 0.000 0 . 0 0 0 
,., 
L 0.00 0.00 0 . 000 0 . 000 
.~:. o. 00 0.00 0. 000 0.000 
L~ 13 .00 12.60 12.800 0.400 
o= 
,..) 0.00 0. uo 0.000 0. 000 
6 0.00 0.00 0.000 0 . 000 
7 0.00 0.00 0.000 0.000 
8 14 . 60 0.00 7 . 300 14. 6 00 
9 0.00 0.00 0.000 0.000 
10 0 . 00 0.00 o. 000 0.000 
1 1 0.00 0.00 0.000 0.000 
1 ,, 
L 11.50 0.00 r::-,J . 750 l1 .500 
~esults of repeatability /reprod ucibility calculations 
MEAN of the results of 12 labs : 2. 154 
REPEATABILITY 10. 7 33 RE P RODUCIBILI TY l't. 109 
SD t-l~P. ;:::; • 7 95 S D r·ept~. 4.988 S D beb'-J . 1 abs ~;a 238 
CV rep . 176.150% cv rept·-. T.::: 1 . 55<7'% cv betvJ. l c:~bs 150.302 
ï. 
Tests Tab . values: 5/. 1/. Tes t value Lab m-
cl nran 0.541 0"653 0.617 8 Stragg l er 
Di :-:on 0.579 0.000 11 NO OUTLIER 
0.430 4 NO OUTLIER 
Histog~a~ showing the dist~ihution of lah-~eans~ with fitted no~~al dist~ihution ( the shaded a~eas co~p~ise 5X of the total area ) 
---~------------------------------------------------- ---------------------------1~ 
9 
8 
7 
6 
5 
4 
3 
2 
1 
~ 
- 6 - 8 2 
I karnemelkpoeder (s) + 1,5% weip.j 
Graph of the .resul ts and I ah-Means I wi th indication of the Mean of the ~esul ts (each horizontal line ~epresents lah Mean +/- 2 * standa~d deviation) 
--------------------------------------------------------------------------------Lah n~ 4 ~ 
8 
12 
1 ~ 
2 ~ 
3 ~ 
5 ~ 
6 ~ 
7 l 
9 ~ 
1~ ~ 
11 ~ 
-2 -1 -2 6 14 2 
j karnemelkpoeder (s) + 1,5% weip.j 
karnemelkpoeder (s) + 396 . we1p. 
F\es u l t.s 1'1ean Differ-ence 
:i 0 . 00 0. i) (I 0. 000 0. 000 
.. , 
.::. o. 00 0. 00 0. 000 0. 000 
' 0 . 00 o. 0 0 0. 000 0 . 0 00 ·-
L]. \). 00 1:2 .. 2 0 6. 1 00 12. 200 
&::" 
d 0. 00 0. 00 0. 000 0. 000 
6 o. 00 0. 00 0. 0 00 0. 0 00 
7 0. 00 0. 00 0. 000 0 . 000 
8 13. 9 4 1 1 . 45 1. 2. 695 2 .. 4·90 
9 0 .. 00 0. 00 0. 000 0. 000 
10 0. 00 0. 00 o. 000 0 . 000 
1 l 0. 00 0. 00 0. 000 0. 000 
12 1 1 . 7 0 0. 00 I::" d • 850 1 1 . 700 
~esul ts of r- eoeatabili t.v /r-epr-oducibilit. v calcul ations 
MEAN af t.he r-esults of 12 labs : 2.054 
REf-'1:::(~ TAB I L I TY 9 .865 REF'RODUCIBILITY 1:3 .454 
S D n::!p. 3.488 SD t-epr. 4.757 SD betw. lab s 3 .. 2:34 
cv r·ep. 169 .81 9% cv ;·-epr . 231.607% cv betw. l abs 157.491 
Tests Tab. values : 5% 1% Test value Lab nr Re marks 
-i ·---------- ------------- ------ -------------------- - ---------------------
0.541 0.653 0 . 5 10 4 1\10 OUTLIER 
Di :·:on 0.479 0.579 0 . 000 11 NO OUTLIER 
0 .519 8 
HistograM showing the distribution of lab-Means, with fitted norMal distribution ( the shaded areas coMprise Sï. of the total area ) 
---------------- -~--------------------------------------------------------------19 ~------------------------------------~ 
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Graphof the results and lab-Means ~ with indication of the Mean of the results (each horizontal line represents lab Mean +/- 2 * standard deviation) 
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